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DE 39 39 989 C2 

Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines einens Oberflachenbereich und einen Innenbereich 
aufweisenden Sinterkorpers auf Siliziumnitridbasis, der eine Hauptphase aus Siliziumnitrid und/oder Si— Al — 
5 0 — N sowie eine Binderphase enthalt wobei der Anteil an Silizium im Oberflachenbereich kieiner a!s im 
Innenbereich ist, sowie einen mit diesem Verfahren hergestellten Sinterkorper auf Siliziumnitridbasis, 

Die vorliegende Erfindung kann bei Werkzeugmaschinen, fur verschleiBfeste (abnutzungsfeste) Teile und 
iibereinandergleitendeTeiie verwendet werden. 

Aus der EP 0082 371 A2 ist ein Sinterkorper auf Siliziumnitridbasis mit einem durch Sintern hergestellten 
io Oberflachenbereich und einem Innenbereich bekannt, wobei der Innenbereich des Sinterkorpers in der Haupt- 
phase hauptsachlich aus Siliziumnitrid und/oder Si— AI-O— N mit einer Binderphase gebildct ist Dabei wird 
dem gesinterten Oberflachenbereich Yttrium dadurch zugefuhrt, daB der zum Sintern benutzten Ausgangsmi- 
schung Y2O3 beigefugt wird. ~ 

Die DE 35 1 1 734 Al lehrt ein keramisches Material auf Nitridbasis mit a- und 0-SiaIon als Hauptkomponen- 
15 tea Die VerschleiBfestigkeit dieses Materials wird durch einfache Zugabe von harten Substanzen zum Aus- 
gangsprodukt oder durch Beschichtung des Keraraikkorpers mit einem Oberzug aus einer verschleiBfesten 
Schicht verbessert Dabei kommen Nitride oder Karbide der Elemente AL B oder Si zum Einsatz, Eine Verande- 
rung der Mikrostruktur der Oberflache erfolgt nicht. 

Ein weiterer beschichteter Siliziumnitrid-Sinterkorper ist aus der DE 34 23 911 C2 bekannt der zur Errei- 
20 chung einer hoheren Harte seiner Oberflache mit einer Oberflachenbeschichtung aus Karbiden oder Nitriden 
von Ti, Zr und/oder Hf vorgesehen ist 

Die DE 32 16 308 A 1 lehrt einen weiteren Sinterkorper, bei dem der Ausgangsmischung fur den Sintervor- 
gang einige Gewichtsprozent B 2 0 3 hinzugefiigt werden. Die Sinterung wird bei 1500 bis 1650 Grad Celsius in 
reinem Stickstoff durchgefuhrt 
25 Aus der DE 28 00 174 C2 ist ein Verfahren zum Sintern von Siliziumnitridformkorpern bekannt, bei dem bei 
1 700 bis 1 900 Grad Celsius unter Inertgas oder Stickstoff gesintert wird, wobei das Verfahren ein Schwergewicht 
auf OberfiachengroBe und Teilchenfeinheit der Ausgangsmischung legt, um eine bessere VerschleiBfestigkeit zu 
erreichen. 

Die DE 29 40 629 Al lehrt ebenfalls ein Verfahren zum Sintern von Siliziumnitridformkdrpern, das ebenfalls 
30 die mechanische Festigkeit des Sinterkorpers verbessern soli. Hierfur wird der Oberflachenbereich mit einem 
hoheren Anteil von A1 2 0 3 und A1N durch Eindiffusion versehen. Es entsteht durch Volumenzuwachs eine 
Druckvorspannung in der Oberflache. 

In der japanischen Auslegeschrift 63-1278 ist ein ublicher Siliziumnitrid-Sinterkorper beschrieben, der einen 
Oberflacheniiberzug aus einem keramischen Material mit einer hohen Harte oder einer verbesserten Ver- 
35 schleiBfestigkeit hat 

Ein weiterer Siliziumnitrid-Sinterkorper ist bekannt, bei dem Kristallphasen von sowohl a-Sialon als auch 
P-Sialon homogen uber den gesamten Sinterkorper verteilt sind (JP Nr. 63-35594 (1988) usw.). Mit der Erfindung 
sollen die nachfolgenden Probleme gelost werden: 

Bei dem Sinterkorper nach der JP 53-1278 ist es schwierig, eine ausreichende Haltekraft mit dem Substrat zu 
40 erhalten, da unterschiedliche thermische Ausdehnungskoeffizienten und/oder chemische Affinitaten zwischen 
dem keramischen Oberzugsmaterial und dem Siliziumnitridsubstrat vorhanden sind. Daraus ergeben sich hohe 
Kosten, die ein Wirtschaftlichkeitsproblem darstellen. Aus diesem Grunde hat der zuerst genannte Sinterk5rper 
fast keine praktische Anwendung gefunden. 

Der zuletzt genannte Sinterk5rper, der sowohl Kristallphasen von a- und 0-Sialon gleichmaflig verteilt Qber 
45 den gesamten Sinterkorper enthalt leidet unter der Veranderung in seinen Eigenschaften, wenn ihre Anteile sich 
andern und kann nicht jede Eigenschaft entfalten. Insbesondere, wenn man versucht, eine Eigenschaft zu 
verbessern, wird eine andere der Eigenschaften zwangsweise verschlechtert, was in eine mittelmaBige Leistungs- 
fahigkeit des Sinterkorpers beim Ausgleich beider Eigenschaften resultiert 
Ausgehend von diesem Stand der Technik ist es daher eine Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein Verfah- 
50 ren zur Herstellung eines SUiziumnitridgrundstoff-Sinterk6rpers zu schaffen, bei dem die Oberflache verbessert 
ist, um einen Oberflachenbereich zu bilden, der eine hohere VerschleiBfestigkeit hat, wobei die Eigenschaften 
des Materials im Oberflachenbereich und im Innenbereich in zufriedenstellender Weise erhalten bleiben, so daB 
der Siliziumnitridgrundstoff-Sinterkorper in seinen wesentlichen Eigenschaften, wie der Zahigkeit, nicht ver- 
schlechtert ist 

55 Diese Aufgabe wird erfindungsgemaQ dadurch gelost, daB ein Siliziumnitrid und/oder Si— Al-O-N sowie 
Sinterhilfen enthaltender Formkorper in einer Stickstoff enthaltenden Atmosphare unter solchen Bedingungen 
gesindert wird, daB Siliziumnitrid aus dem Oberflachenbereich des Sinterkorpers verdampft wird, bis der Anteil 
an Silizium in der Hauptphase im Oberflachenbereich um mindestens 20 Gewichtsprozent kieiner als im 
Innenbereich ist 

60 Als Ergebnis der Nachforschungen nach dem Grund der schlechten VerschleiBfestigkeit von Siiiziumnitrid 
wurde die nachfolgende Erkenntnis gewonnen, auf der die vorliegende Erfindung aufbaut 

Es wurde gefunden, daB das Werkstuck oder das zu schneidende Material meistens eine auf Eisen basierende 
Legierung ist, fur die Silizium Si, das Hauptelement des Siliziumnitrids, eine hohe chemische Affinitat zeigt was 
die schlechte VerschleiBfestigkeit von Siliziumnitrid erklart Beim Sintern von Siiiziumnitrid wurden bis jetzt 

65 Versuche unternommen, um eine Zersetzung und Verdampfung von Siliziumnitrid zu vermeiden. Die vorliegen- 
de Erfindung hat die Erkenntnis gebracht, daB bei einem Sinterk&rper aus Silizium die VerschleiBfestigkeit 
verbessert werden kann, ohne die Zahigkeit zu verschlechtern, wenn die Zersetzung und die Verdampfung von 
Siliziumnitrid in geschickter Weise ausgenutzt wird, indem die GroBe des Abfallens der Konzentration von 
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Siliziumnitrid im Oberflachenbereich 20 Gewichtsprozent oder mehr des Siliziumgehalts im Siiiziumn;,^ • 
inneren Bereich betrSgt *«»ziumnitnd im 

Es ist somit ein Merkmal der vorliegenden Erfindung, daB der Siliziumgehalt im Obernarhpnh».»^u a 
dem Verfahren hergestellten Sinterkorpers aus Siliziumnitrid sich von demjenigTn °m ta^SS™?^ * 
det D.e Steiiheit des Abfallens im Siliziumgehalt wird gemiB der nachfolgend ^^^S^^^ 

Sleilheit des Abfallens des Si - Si Geha>t irn Innenbereieh - Si-Gehall im Oberflachenbereich 

Si-Gchalt im Innenbereieh X 100 <8 ew 'chtsmaQig) 

Bei dem Sinterkorper aus Siliziumnitrid gemaB der vorliegenden Erfindung ist der Siliziumgehalt im Oberfla- 
chenbereich um 20 Prozent oder mehr gegenuber seinem Innenbereieh verringert, in dem SbS unverdaZft 
verbleibt. Aus diesem Grande konnen die wesentlichen Eigenschaften in zufriedensteUend^wSKS 
werden. wobei e.ne von ihnen die h6here VerschleiBfestigkeit des Oberflachenbereichs und die andere die hohe 
Zahigkeit des Innenbere.chs ist In anderen Worten, der Sinterkorper hat nicht die Eigenschaften die zwischen 
Jesen betden Etgenschaften liegen. DemgemaB wurde es mit dem vorliegenden Sinterkorper moglTch die 
Verschk.Bfestigkeit durch e.ne Oberflachenveranderung zu verbessern, ohne die wesentlichen Eigenschaf ten im 
Innenbereieh des K5rpers zu verschlechtern. gcnscnai ten im 

Der Oberflachenbereich und der Innenbereieh blattern nicht voneinander ab, wobei diese Bereiche einen 
Festkorper bjldea die mitemander durch eine starke Bindekraf t zusammeneehalten und vereinigt werden. 

Bei einem bevorzugten Ausfuhrungsbeispiel ist die Steilheit des Si-Konzentrationsabfalls so gewahlt daB sie 
nicht kleiner als 20 Gewichtsprozent ist, da, wenn die obenerwahnte Steilheit des Konzentrationsabfalls nicht 
ausre.cht, der Abfalleffekt ungenQgend 1st, wohingegen wenn die Steilheit des Abfalls gleich oder groBe al 20 
GewichKprozent ist, die VerschleiBfestigkeit verbessert werden kann, ohne die Zahigkeit zu verringern die die 
Eigenschaft des Innenbere.chs ist D.e Steilheit des Abfalls ist vorzugsweise nicht kleiner als 50 Gewichtspro- 
zent da dann die VerschleiBfestigkeit deutlich verbessert werden kann. Der Si-Gehalt im Oberflachenbereich 
kann sogar fast Null sein. Jedoch ist in einem solchen Fall, obwohl die VerschleiBfestigkeit noch deutlicher 
verbessert werden kann, die Rauhigkeit verschJechtert. Aus diesem Grunde sollte der Si-Gehalt im Oberflachen- 
bereich vorzugsweise in emem solchen MaB verkleinert werden, daB eine sprode Verbindung nicht erzeugt wird. 
u^l t hzmmmt [ ld g™ dst ° f-Smterkorper der vorliegenden Erfindung, der hauptsachlich aus Siliziumnitrid 
besteht, kann auch aus Si-Al-O-N hergestellt werden. Das Siliziumnitrid oder Si-Al-O-N kann gemaB 
dem yorgesehenen Zweck und Anwendungsbereich ausgewahlt werden und kann vom a- oder B-Typ oder ein 
Gemisch davon seiiL Die Komponenten neben dem Siliziumnitrid konnen die die Korngrenzenphase oder 
Bmderphasen bildenden Komponenten oder dritte Komponenten neben der Binderphase sein. Die die BinderD- 
hase bildenden Komponenten kSnnen im allgemeinen als Sinterhilfen eingestuft werden, und konnen nur aus 
glasarugen (glasigen) Phasen bestehen oder k5nnen verschiedene Kristallphasen statt der glasartigen Phasen 
enthalten. Die dritten Komponenten konnen solche Komponenten sein, die wirksam sind, um die VerschleiBfe- 
stigkeit oder Zahigkeit zu verbessern. Daher konnen die dritten Komponenten Verbindungen umfassen, bei- 
sp.elsweise Carbide, Nitride oder Oxide der Obergangsmetalle der Gruppen IVa, Va und Via des Periodensy- 
stems Oder eine oder mehrere feste Losungen aus zwei oder mehr von diesen Verbindungen. Diese Verbindun- 
gen liegen vorzugsweise in einer Menge von nicht mehr als 30 Gewichtsprozent vor. um auf diese Weise die 
tlX mte l ^ k6 fP ers mcht zu verkleinern. Bevorzugte dritte Komponenten sind TiN, ZrOz, TiC WC 
TiB 2 HfOz, ZrC und/oder Whiskers wie SiC und/oder Si 2 N 4 , vorzugsweise mit einem Durchmesser von 03 bis 
2,0 Mikrometer und emer L5nge von 10 bis 1 00 Mikrometern. 

Der Innenbereieh ist der Bereich des Sinterkdrpers ausschlieBlich des Oberflachenbereichs. das heiBt der 
Bereich des Smterkdrpers. der die inharenten Eigenschaften des Sinterkorpers hat Da SijN 4 nicht durch 
Zersetzung oder Verdampfung im Innenbereieh entfernt wird, bleiben das obenerwahnte Siliziumnitrid, die die 
Binderphase bildenden Komponenten und die dritten Komponenten wie sie sind. 

Der Oberflachenbereich ist der Bereich des Sinterkorpers, in dem andere Komponenten als SUN 4 in dem MaB 
zurtickbleiben, wie der Siliziumgehalt beim Verdampfen von SbN 4 verkleinert wird. Somit ist der relative Anteil 
der Komponenten neben dem Si3N 4 entsprechend im Oberflachenbereich angereichert Die Dicke des Oberfla- 
chenbereichs hangt vom Zweck, von der Verwendung und der Herstellungsmethode ab und liegt gewohnlich im 
Bereich von mehreren Mikrometern bis 0,1 Millimeter. Es sei bemerkt, daB ein Sinterkorper, in dem die obigen 
Zusammensetzungsverhaltnisse sich nicht abrupt andern, sondern sich kontinuierlich an der Grenze zwischen 
dem Oberflachenbereich und dem Innenbereieh andern, auch in den Bereich der vorliegenden Erfindung fallt 
Somit ist es ausreichend, wenn der SinterkCrper fiber einen Oberflachenbereich verfugt, der eine erste spezielle 
relauve Zusammensetzung und einen Innenbereieh der eine zweite spezielle relative Zusammensetzung auf- 



Insoweit wie die vorhegende Erfindung gewShnlich mit ihrer rohgesinterten Oberflache verwendet wird, 
wobei die Si3N 4 -Oberflachenkomponente weggedampft ist, muB eine besondere Aufmerksamkeit gegen das 
Verschlechtern der Oberflachenrauhigkeit durch eine derartige Verdampfung ausgeubt werden. Daher sollte die 
Obernachenverdampfung gesteuert werdea so daB die Oberflachenrauhigkeit vorzugsweise nicht mehr als 
12,5 S gemaB der Norm JIS B 0601 ist. Bei Anwendungen, bei denen der Oberflachenrauhigkeit eine besondere 
Bedeutung zukommt, ist es fur die Binderphasen bildenden Komponenten vorzuziehen, diese zu belassen. so daB 
sie die Oberflache des Sinterkorpers uberdecken. 

Der vorliegende Sinterkdrper wird gewohnlich durch Qbliches Sintern unter atmospharischem Druck herge- 
steHt Jedoch kann er auch hergestellt werden, indem ein Sintern unter einer unter Druck stehenden Gasatmo- 
sphare oder gemiB emem heiBen isostatischen Sintern (HIP-Methode) erfoigt Es ist grundsatzlich notwendig 
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daB die Sinteratmosphare Stickstoff enthah, jedoch unter der Bedingung, daB eine ausreichende Men«~ v™ 
S.I.z.umn,tnd verdampf t werden kann. Der Sinterdruck kann zwischen einem Vakuum Ser ^duzier^m Dr^ 
G^^^ " t rCn Sintert -P-atur ist vorzugSt del SSSSSJ 
D JrSn^rL- if Und r e f msbesondere ,m Bereich zwischen 1 600 und 1 700 Grad Celsius. 

tridunS T wesentl,chen in der f °'g«"den Weise hergestellt werden. Pulvenormiges Siliziumni- 

tnd und S.nterhilfen werden mit e.nem erwunschten Mischungsverhaltnis auseewoeen KmteMHnHnT.! 

SaB SSffiP? n f R r nen SOlChe „ Sein ' diC beim Sinter " -te'AtnnosphTrend^rofer £S5 oderSe n 
geniaB dem HIP-Verfahren verwendet werden und enthalten vorzugsweise das Element Si nieht 
a.s Be,sp,ele folgende Sinterhi.fen wie A1 2 0 3 . AJN. MgO, CaO, Y 2 of oder Ox" ieT sel tenen ErdenTufgezah.t 
werden Die pulverartige Ausgangsmasse wird geformt und unter Druck auf die gewUnschte Gestahterdichte 
?SSS2i Ve r nachtigen) des Si 3 N 4 auf der Oberflachf w^dSSSiSSS 
r P hfc?3n|!SSJS£f^ r S,h2,UmS emiedngt W6rden> ° der eS kann eine ™du*ierende Atmo- 

Oblichenveise kann die pulverformige Ausgangsmasse wie folgt zusammengesetzt sein: 



S |jN4 50—95 Gewichtsprozent, vorzugsweise 

60—90 Gewichtsprozent und am besten 
. 64— 86 Gewichtsprozent 
Stnterhilfe*) 5-30 Gewichtsprozent, vorzugsweise 

20 7 — 20 Gewichtsprozent und am besten 

10— 20 Gewichtsprozent 
dntte Komponente") 30 Gewichtsprozent oder weniger, 

vorzugsweise 25 Gewichtsprozent oder weniger 
2 Simerhilfe: Al 2 0 3 , AIN. Y 2 Oj, MgO, CaO, AJON, YN, Oxid der seltenen Erden. 

Sid^Cr Mo V? °" faid ' NUrid ^ Untergnj PP en 1Va ^ Hf ). Va (V, Nb, Ta) 



Die Ausgangspulvermasse (Mischung) hat eine durchschnittliche TeilchengrOBe von vorzugsweise 5 Mikro 
30 meter oder weniger, am besten 2 Mikrometer oder weniger. vorzugsweise o Mikro- 

Somit kann der HerstellungsprozeB wie folgt zusammengefaBt werden: 

Hch^^ 
35 b) Herstellen eines PreBkorpers der gewunschten Gestalt, 

S Smnitrid IIm^ " U "i er i" Bsdin 8™S, daB das an der Oberflache des Sinterkorpers vorhandene 
?e~Szu budea P e " ' Um emen Si - verarmten Oberflachenbereich bei einer spezifischen 

40 Das Sintern wird fur eine gewisse Zeitperiode durchgefuhrt, die ausreicht, um den PreBkdrper zu sintern. 
vorzugsweise 03 bis 5 Stunden und am besten 1 bis 3 Stunden. Die Sinterbedingung wird duSfehie speS 
Atmosphare zum Sintern bere.tgestellt, wobei ein reduzierter Teildruck des Stickstoffs und/oder SiHzlums oder 

CO, , At f T°, S , PhS ; e V f WiC SOlche ' die (^^sondere zusatzlich zu reduzie«en PaSrtcken 

C0 2 und/oder Co enthalten. Im allgemeinen variieren die Sinterbedingungen in Abhangigkeit von der Zusam- 
45 mensetzung und der S.ntertemperatur. Dies bedeutet, daB die Atmosphare auf einen geringf0g°g niedrSren 
E2S£i t" N2 U ! ,d/ ° der f 1 eingesteUt ist als diejenigen, die als for eine gewfsse iSmensSg 
bezugiich der Temperatur, zum Be.sp.el gemaB fig. 5. als geeignet angesehen werdin. In dieser Art und S 
kann eine gee.gnete Menge von Si und N zersetzt und vom Oberflachenbereich in einem soShen AusmaB 
verfluchtigt werden, daB kerne rauhe Oberflache erzeugt wird. 5>°'cnen ^usmau 

50 Der resultierende Oberflachenbereich des Sinterkorpers wird hauptsachlich durch die Sinterhilfen und/oder 
result.erenden Verb.ndungen davon (oder weiteren dritten Komponenten) gebildet, in denen uncVoder N al 
f este Losung enthal ten ist Durch Verdampf en von Si und N werden die verbleibenden Binder P hasen und dritten 
Komponenten m dem Oberflachenbereich relativ zum Innenbereich angereichert, was eine VeranderungTn S 
D.chte und der ^ Harte (dje _ Harte w.rd verbessert) nach sich zieht Die Menge von Siliziumnitrid und/oder 
™ Oberflachenbereich ist relativ kleiner als im inneren Bereich (vorzugsweise um wenigstens 20 
Volumenprozent, bis zu 100 Volumenprozent). 6 
Weitere vorteilhafte Ausgestaltungen der Erfindung sind in den UnteransprOchen gekennzeichnet. 
Nachfolgend wird die Erfindung anhand der Zeichnung nSher beschrieben. Es zeigt 

* A&J..fi n - e ^ fiS n- e u Da u Stellu L ng ^ Veransch a"'ichung des Zusammenhanges zwischen der Steilheit des 
Si-Abfalles im Oberflachenbereich und der VerschleiBfestigkeit, 
Fig. 2 eine Querschnittsansicht der Gestalt eines WerkstOckes, das im Testverfahren 1 verwendet wurde 
Fig. 3 eine Querschnittsansicht der Gestalt eines WerkstOckes, das im Testverfahren 2 verwendet wurde' 
Fig. 4 eine Querschnittsansicht der Gestalt eines WerkstOckes, das im Testverfahren 3 verwendet wurde'und 
fig. 5 ein Phasend.agramm. das die Beziehung zwischen der Si 3 N 4 -Phase und den Partialdrucken der Sinterat- 
6s mosphare veranschauhcht 

Nachfolgend wird die Erfindung anhand von speziellen Beispielen naher erdrtert. 

Ms Pulver fQr das Ausgangsmaterial wurden pulverf6rmiges Si 3 N 4 mit einer mittleren TeilchengrSBe von 06 
Mikrometer (a Si 3 N 4 -Ante.l nicht geringer als 90 Volumenprozent), pulverf6rmiges AI 2 0 3 oder MgO mit einer 
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mittleren TeilchengrOBe von 0,5 Mikrometern, AIN-Pulver mit einer mittleren TeilchengroBe von 13 Mil, 
tern, pulverfarmiges Y 2 0, mit einer mittleren TeilchengroBe von 1.2 Mikrometern 5ulverfo7miie S K*?™: 
emer mmleren Te.lchengrOBe von 0.4 Mikrometern. pulverformiges TiN mit einer m ttferen Trikhen^a? 2 m " 
U Mikrometern. pulverfSrmiges HfNmit einer mittleren TeilchengroBe von 1 7 MifcomMern und 11 V ° n 
ges WC m.t emer mittleren TeilchengroBe von 2.0 Mikrometern unter BerucksichSn. der ^mZ "™' 
zungsverhaitntsse ,n der Tabelle genommen und in einer NaB-Kugelmuhie 48 StundS Kfiht Dem r«u, fi' 
renden Gemisch wurde em Formmittel beigefugt und es wurde getrocknet oenuscnt. Uem resultie- 

Jede der resultierenden Pulvermischungen (Ausgangspulvermasse) wurde in einer Metallform Hn,rW P f„ . 
und m emer Atmosphere, die hauptsachJich Stickstoff enthalt. unter der SticJof atmospS e ™n oTmT/o W 
(und tedwe.se auch unter der Anwesenheh von Kohlensauregas) und bei einer Te^KX w„ Sibis 17M 

Schleifen und Rontgenstrahlbrechung eines Ueme^ 

Die gesinterten Produkte wurden auf eine Gro3e von SNMN 432 eemaB der itq r 41m n ,.ku u 
TeststOcke (oder Spitzen) 2 zu bUden. Da, Nachbearbeiten der ^S^te'S^iS w3dlS2 
oberen und unteren Oberflachen, wobei die Seitenflachen des Sinteroroduktes im ST ^hleifen der 
Flachen blieb Die GroBe der Teststflcke wurde zum ZeitJunSt £ Drul SSu g 2^K55S!52 
wurde durch die folgenden dre. Tests 1 bis 3 durchgefQhrt, wobei die Tests 1 ™H ? ln Auswertung 

actssss? °" d derTesi 3 " Bewmuni! dn L '^" *2=ajs*£ is *?kes js 

Alle Beispiele zeigen Dichten von wenigstens 994 Prozent bezuglich der theoretischen Dichte Der Inn^nh,. 
reich bestehend aus S,- Al-O-N war vom p-Typus in Nr.3. Nr. C2 und Nr. 4 und^S T in den 
Nrn. 5-9 und Nr. C3, in denen das ct-Verhaltnis ieweils 033. 0.28 034 0 42 036 und 0 9? in rlil,t d u V - 

s s a m^ 

O 1st. und bei der weiterhin E.emente wie Li. Na. Mg. Ca, vJSS£^£S^£Si SgMden 

o - s ASssssr™ n (Si - *° und (o * N) eindringt - im aiigemeinen wird dn Jfc 
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Mx(Si,Al), 2 (0,N) I6 

beschrieben, wobei M = Li, Na, Mg, Ca, Y oder seltene Erdeelemente und 0 < x < 2 ist 
Auf der anderen Seite ist p-Si-Al-O-N eine feste Losung des Substitutionstypes die aus einer festen 

Dieses P-Si -Al-O-N wird durch die Formel 
Si6_zAlzOzN8-zmitO <z <4 
beschrieben. 

Die Bedingungen fur die Tests 1, 2 und 3 sind wie unten dargestellt. wobei die Bedingungen fur den Test 2 in 
SSS^KS h ^ £ ,eJenig ! n fQr dCn Te f 3 in rechtecki g en Ktenmem. Die Hal tbaricei? m VerS en ? 
run J olr H, v!5f ^ f T^f 0der VerSagen - wie nac «olgend beschrieben. fuhrt Die Zersto- 

Verlras/™^ 1 K ^"f- n ' Cht T ebe F ° Ige der mec h*™<*en Festigkeit. sondem auch der 
ySSSSSA^S^ Bearbenungswtderstandes infoige der Abnutzung und ist a.s MaB far die 
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Testl 



Test 2 



Test 3 



WerkstUck: 

Schneidgeschwindigkeit(rri/Minute): 
Schnittiefe (mm): 
Vorschub (mm/Umd): 
KQhlmittel: 

Schneidgeschwindigkeit (sec): 
Bewertung der Haltbarkeit 



Inconel718 (FC20) 

250 (600) 

1 (05) 

0,25 (0,2) 
wasserlosliches Ol (keins) 

bis Bruch (330) 

sec (mm) 



FC23] 
150] 
>] 
0,6] 
keins] 
"bis Bruch] 
"Zahlder Riefen] 



Form des WerkstQckes: 
(1 in derFigur): 

da"geVteUt gr6hrenf0rmCn "* ^ AuBendurchmesser von 300 mm und einem Innendurchmesser von 200 mm, wie in Fig. 2 
Test 2: (Stabform mit einem AuBendurchm ess er von 240 mm, wie in Fig. 3 gezeigl). 

StolS?SdS 2Uni AUHrCltn Wngnuten FUrChtiefC V ° n 15 mm Und dem AuBendurchmesser von 240 mm, 
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Das Bezugszeichen 3 in der Zeichnung bezieht sich auf einen Werkzeughalter. Die Hattbarkeit oder Abnut- 
zungsfestigkeit wurde im Test 2 durch die Abnutzung an den Seitenflachen bewertet 

Das Zusammensetzungsverhaltnis fQr Si 3 N einschlieBIich des Si-AI-O-N wird als Funktion der Verwen- 
dung oder Anwendung bestimmt Es ist daher schwierig, alle Beispiele unter den gleichen Bedingungen zu 
vergleicheiL Soma .si .em Typ hoherer Festigkeit und ein zweiter ist ein mehr far Ni-Legierunfen besser 

K?.nM fr* C K ' St K " dri ," er !'? fQr G " Berzeu g™se mehr geeigneter Typ als jeweils die Vergleichs- 
be.sp.e e CI C2 und I C3. Es g.bt prakt.sch kemen Sinn, diese drei Typen miteinander zu vergleichen, aber es ist 
sinnyoll die E.genscha ten mnerhalb jeden dieses Types gegenuberzustellen. Daher ist die Tabelle so aufgebaut, 
daB die E.genschaften le.cht mnerhalb des gleichen Types, der die gleiche oder ahnliche Zusammensetzung des 
Ausgangsmaterials (Ausgangspuivermasse) hat, verglichen werden konnen. Ergebnisse des Vergleichs sind 
nacnstehend wiedergegeben. " 

Die Teststucke der Vergleichsbeispiele CI und C3 wurden durch Schleifen von Teststucken geznSB den 
Beispielen 1 und 6 hergestellt indem Materia] bis zu einer Tiefe von mehr als 2 Millimetern von der Oberflache 
abgehoben wurde, um den Oberflachenbereich vollstandig zu beseitigen, bis daB der Innenbereich offengelegt 
wird Das Teststuck des Vergleichsbeispiels C2 hat eine Zusammensetzung, die der Zusammensetzung des 
Beispiels 3 gleicht und hat eine rohgesinterte Oberflache, in der der Si-Gehait auf der Oberflache kaum reduziert 
worden ist, in dem die Smterung unter einer stickstoffhaltigen Atmosphare gemaB bekannten Verfahren durch- 
getunrt worden ist. 

Ein Vcrgleich der Beispiele mit dem reduzierten Si-Antei! im Oberflachenbereich mit den jeweilieen Ver- 
gleichsbeispielen (Beispiel 1 mit dem Vergleichsbeispiel CI, Beispiel 3 rait dem Vergleichsbeispie! C2 und 
Beispiele 6 bis 8 mit dem Vergleichsbeispiel C3) zeigt, daB die VerschleiBfestigkeit jeweils ungewohnlich stark 
verbessert ist Obwohl die Festigkeit in jedem Fall leicht verringert ist, bedeutet dies noch keinen praktischen 
NachteiL Die relative VerschleiBfestigkeit in den Beispielen 6 bis 8 und dem Vergleichsbeispiel C3 ist in Fie 1 
dargestellt, aus der entnommen werden kann, daB die VerschleiBfestigkeit um so grOBer wird, je grOBer der 
25 Abfall im Si-Anteil ist, und daB em derartiger Effekt am starksten bei einem Abfall im Si-Inhalt von mehr als 20 
Gewichtsprozent vorliegt. , 

Auf der anderen Seite zeigt der Vcrgleich der Beispiele 2, 4 und 6 beim Vergleich der Beispiele 1, 3 und 5 
jeweils plus den Verbindungen der Obergangsmetalle der Gruppen P/a und Va (HfN, WC und TIN) mit den 
Beispielen 1, 3 und 5 daB die VerschleiBfestigkeit gegenuber derjenigen gemaB den Beispielen 1, 3 und 5 
30 verbessert ist Jedoch kann es mit einer groBeren Menge des Zusatzes der Verbindung des Obergangsmetalls 
vorkommen, daB die Festigkeit wesentlich verringert ist, wie das im Beispiel 9 zu sehen ist 

Aus dem obigen kann entnommen werden, daB bei den Beispielen 1 bis 9, bei denen der Abfall von Si im 
Obernachenbereich im Bereich zwischen 25 und 61 Prozent liegt, die VerschleiBfestigkeit verbessert ist wah- 
rend die Festigkeit unverandert bleibt und daB die Eigenschaften der Materialien der oberflachigen und der 
35 mneren Abschnitte sich zufriedenstellend darstellen. 

Wie sich aus den vorstehenden Beispielen ergibt, ist die Verbesserung signifikant Jedoch konnen zusatzliche 
Uberzugsschichten oder Schichten auf den erfindungsgemaB gesinterten Korper aufgebracht werden, wobei die 
Oberzugsschicht aus AI2O3, TiC, TiN, AION oder dergleichen mit einer StSrke von 0,5 bis 10 Mikrometern 
gebiidetist. 
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Tabelle 



Beispiel Zusammensetzung des Ausgangsmaterials Si-Abfall Test 1 Test 2 Test 3 

Nr. (Gewichtsprozent) (R) (sec) (mm) Zahlder 

Furchen 



1 86Si 3 N4,7MgO,7Zr0 2 

CI* wieoben 

so 2 76 Si 3 N4, 7 MgO, 7 Zr0 2 , 1 0 HfN 

3 80Si 3 N4,10Y2O 3 ,10Ai 2 O 3 
C2 wie oben 

4 70Si 3 N4, 10 Y2O* 10 A1 2 0^ 10 WC 

5 84 Si 3 N 4 , 8 ¥30^3^03,5^ 

55 6 64 SbN* 8 Y 2 03, 3 A1 2 0 3 , 5 A1N, 20 TiN 

7 wie oben 

8 wieoben 
C3 wieoben 

9 44 Si 3 N 4 , 8 Y2O3, 3 AI 2 0 3 , 5 A1N, 40 TiN 
*C: Vergleichsbeispiel. 
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Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung eines einen Oberflachenbereich und einen Innenbereich aufweisenden Sinter- 
korpers auf Sihziumnitndbasis, der eine Hauptphase aus Siliziumnitrid und/oder Si — Al — O— N sowie eine 
Binderphase enthalt, wobei der Anteil an Silizium im Obernachenbereich kleiner als im Innenbereich ist, 
dadurch gekennzeichnet, daB ein Siliziumnitrid und/oder Si-Al— O-N sowie Sinterhilfen enthaltender 
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Formkdrper in einer Stickstoff enthaltenden Atmosphare unter solchen Bedingungen gesintert wird daB 
Siliziumnitrid aus dem Oberflachenbereich des Sinterkorpers verdampft wird, bis der Anteii an Silizium in 
der Hauptphase im Oberflachenbereich ura mindestens 20 Gewichtsprozent kJeiner als im Innenbereich ist 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB gesindert wird, bis der Anteii an Silizium in der 
Hauptphase im Oberflachenbereich 25 Gewichtsprozent und 61 Gewichtsprozent kleiner als im Innenbe 
reich isL c ~ 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB gesintert wird, bis der Anteii an Silizium in der 
Hauptphase im Oberflachenbereich zwischen 50 Gewichtsprozent und 60 Gewichtsprozent kleiner als im 
Innenbereich ist. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Sinterhilfe wenigstens eine 
Verbindung eingesetzt wird, die zu der Gruppe aus AJ 2 0 3 , YN, A1N, MgO, CaO, Y 2 0 3 und Oxiden der 
seltenden Erden gehdrt 

5. Verfahren nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, daB der Sinterkoprper aus 
einem Formk6rper bei einer Temperatur von 1550—1800 Grad Celsius gesintert wird. 

6. Verfahren nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, daB das Sintern in einer 
Atmosphare mit reduziertem Partiaidmck des Stickstoffes und/oder Silizium oder in einer reduzierenden 
Atmosphare durchgefuhrt wird 

7. Sinterkdrper auf SiHziumnitridbasis, der nach einem Verfahren nach einem der vorstehenden Anspruche 
1 bis 6 hergestellt ist, dadurch gekennzeichnet, daB der Sinterkdrper dritte Komponenten mit einem Anteii 
yon 30 Gewichtsprozent oder weniger des gesamten Sinterkorpers enthalt, wobei die dritten Komponenten 
msbesondere solche aus den Untergruppen IVa, Va und Via des Periodensystems sindL 

8. Sinterkdrper nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB diese dritten Komponenten Oxide Carbide 
und Nitride sowie feste Ldsungen davon sind. 

9. Sinterkdrper nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB diese dritten Komponenten Zr0 3 , WC und 
TIN sind. 

10. Sinterkdrper nach einem der vorstehenden Anspruche 7 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB der Oberfla- 
chenbereich weniger als 0,1 Millimeter dick ist 

11. Sinterkdrper nach einem der vorstehenden Anspruche 7 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB der 
Oberflachenbereich weniger mehxere Mikrometer dick ist. 

Hierzu 2 Seite(n) Zeichnungen 
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